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Indirgenmis Grafen Oksit Dolgulu PCL Kompozit Filmlerin
Uretimi ve Karakterizasyonu
Production and Characterization of PCL Composite Films Filled with

Reduced Graphene Oxide

Onemli noktalar (Highlights)
¢ Polikaprolakton (PCL) matriksine farkli agirlik¢a % miktarlarinda indirgenmis grafen oksit (RGO) ilave
edilerek PCL/RGO kompozit filmler iretilmistir. /PCL/RGO composite films were produced by adding
different wt% of reduced graphene oxide (RGO) to the polycaprolactone (PCL) matrix.

¢ Yapisal analiz ve biyobozunurluk test sonuglart PCL/RGO-1.0 filminin biyomalzeme uygulamalari i¢in
tercih edilebilecegini gostermistir. / Structural analysis and biodegradability results showed that PCL/RGO-
1.0 film can be preferred for biomaterial applications.

Grafik Ozet (Graphical Abstract)

Polikaprolakton (PCL) kompozit filmlerin yapisal ézellikleri ve biyobozunurluk davranist tizerine indirgenmis grafen

oksit (RGO) dolgu maddesi ilave miktarimin arastirilmasi. / Investigation of the effect of reduced graphene oxide

(RGO) filler addition amount on the structural properties and biodegradability behavior of polycaprolactone (PCL)

composite films.
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Sekil. Deneysel ¢alisma 6zeti /Figure. Summary of experimental study
Amag (Aim)
Biyomalzeme uygulamalart igin, iiretilen PCL/RGO kompozit filmler icerisinde kontrollii biyobozunurluk davranis
sergileyen filmi tespit etmektir. / For biomaterials applications, it is to detect the film that exhibits controlled
biodegradation behavior within the produced PCL/RGO composite films.
Tasarim ve Yontem (Design & Methodology)
St faz ultrasonik karistirma metodu ile iiretilen PCL/RGO komporzit filmlerin yapisal karakterizasyon analizleri ve
yapay viicut swvist igerisinde biyobozunurluk testleri yapilmistir. / Structural characterization analyses and
biodegradability tests in simulated body fluid of PCL/RGO composite films produced by liquid phase ultrasonic
mixing method were performed.
Ozgiinliik (Originality)
Ilk defa diisiik molekiiler agirhikli PCL kullamlarak iiretilen PCL/RGO filmlerin karakterizasyon ¢alismasi
yapumgtir./ For the first time, a characterization study of PCL/RGO films produced using low-molecular-weight PCL
was carried out.
Bulgular (Findings)
PCL/RGO filmlerin XRD ve FTIR analiz sonuglari ile polimer-dolgu etkilesimleri, optik mikroskop ile yiizey
incelemeleri ve biyobozunurluk test sonuc¢lart ile kontrollii bozunurluk davranisi sergileyen kompozit filmi tespit
edilmigstir./ Polymer-filler interactions of PCL/RGO films were determined with XRD and FTIR analysis, surface
examinations with an optical microscope, and composite film exhibiting controlled degradability behavior.
Sonuc (Conclusion)
En diisiik gozeneklilik (%626,84) ve yiizey piiriizliiliik degerine (Rq 2,23) sahip oldugu belirlenen PCL/RGO-1.0 filmi,
katkisiz PCL’ den daha fazla agirlik kaybina ugrayarak biyomalzeme uygulamalari i¢in énerilebilecek kompozit filmi
oldugu tespit edilmistir./ PCL/RGO-1.0 film had the lowest porosity (26.84%) and surface roughness value (Rq 2.23)
of other composite films and the highest weight loss of PCL and PCL films.
Etik Standartlarin Beyani (Declaration of Ethical Standards)
Bu makalenin yazar(lar)i ¢alismalarinda kullandiklar: materyal ve yontemlerin etik kurul izni ve/veya yasal-6zel bir
izin gerektirmedigini beyan ederler. / The author(s) of this article declare that the materials and methods used in this
study do not require ethical committee permission and/or legal-special permission.
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(074

Bu calismada, polikaprolakton (PCL) kompozit filmlerin yapisal dzelliklerini ve biyobozunurluk davraniglarini incelemek igin
indirgenmis grafen oksit (RGO) dolgu maddesi olarak secilmistir. RGO dolgusu farkli miktarlarda (ag.% 0,1, 0,5 ve 1,0) siv1 faz
ultrasonik karigtirma metodu ile PCL matriksine ilave edilerek PCL/RGO kompozit filmler hazirlanmistir. Tiim filmlerde polimer-
dolgu etkilesiminin saglandig, (110) ve (200) diizlemlerine ait piklerin kristal boyut degerlerinde en yiiksek artisin PCL/RGO-1.0
filmine ait oldugu ve ayni filmde diizensiz, kaba yiizey goriintiisii ile birlikte diger filmlere gore daha az bosluklu bir yiizey
goriintiisii sergiledigi tespit edilmistir. Bu ¢alisma, kontrollii biyobozunurluk davranisi ile biyomalzeme uygulamalari igin en diisiik
gozeneklilik (%26,84) ve yiizey piiriizliiliik degerine (Rq 2,23) sahip oldugu belirlenen PCL/RGO-1.0 filmini 6nermektedir.
Anahtar Kelimeler: indirgenmis grafen oksit (RGO), polikaprolakton (PCL) kompozit filmler, karakterizasyon.

Production and Characterization of PCL Composite
Films Filled with Reduced Graphene Oxide

ABSTRACT

In this study, reduced graphene oxide (RGO) was chosen as a filler to examine the structural properties of polycaprolactone (PCL)
composite films. PCL/RGO composite films were prepared by using the liquid phase ultrasonic mixing method by using different
amounts of RGO filler (0.1, 0.5 and 1.0 wt%). Polymer-filler interaction was achieved in all films; the highest crystal size values
of the peaks belonged to the (110) and (200) planes of the PCL/RGO-1.0 film, and an irregular, rough surface image and fewer
voids were seen in the same film. This study recommended PCL/RGO-1.0 film, which had the lowest porosity (26.84%) and surface
roughness value (Rq 2.23) for biomaterial applications with its controlled biodegradability behavior.

Keywords: Reduced graphene oxide (RGO), polycaprolactone (PCL) composite films, characterization.

1. GIRIS (INTRODUCTION) uyumlulugunu degerlendirmek ig¢in 30 yili askin bir
Polikaprolakton (PCL), uygun mekanik Ozelliklere, siiredir ¢esitli simiille edilmis viicut sivilar
miikemmel biyouyumluluga ve biyobozunurluga, 2 yila  formiilasyonlar1 kullanilmaktadir. Bunlar igerisinden en
kadar bozunma siiresine ve minimum asidik yan lirlinlere ~ sik kullanilanlardan biri Tadashi Kokubo ve Hiroaki
sahip ¢evre dostu, toksik olmayan bir malzeme olarak = Takadama tarafindan Onerilen simiile edilmis viicut
kabul edilmektedir [1]. PCL’ nin yavas bozunurlugu onu  sivisidir (SBF). SBF, orjinal aragtirma makalelerinde en
biyomalzeme uygulamalari igin yaygin olarak kullanilan ~ ¢ok kullanilanlar arasindadir (Web of Science Core
polimerlerden biri haline getirmistir. PCL’ nin  Collection, 27 Temmuz 2021 verilerine gére 5600’ den
biyomalzeme olarak kullaniminin saglanmasi i¢in viicut  fazla atif yapilmistir). Simiile edilmis viicut sivilar
stvilar1 igerisinde uzun vadeli bozunmasi hakkinda ¢ok  genellikle, insan kan plazmasinin bilesimine neredeyse
sayida caligma yapilmistir ve bu ¢aligmalar  esit iyonik bilesimlere sahip, fizyolojik kosullarda (pH =
bozunurlugun polimer yapisina (kimyasal bilesim, 7,4 ve 36,5 °C) tampon ¢ozeltilerdir [3]. Chouzouri ve
molekiiler agirlik ve molekiler agirbk dagihmi, Xanthos 2007 [4], biyoaktif cam (BG45S5),
kristallik, morfoloji, vb.), makroskopik 6zelliklere (6rn.  Kiigiikgdksel ve Cesur 2014 [5], Hidroksi apatit,
implant sekli veya boyutlari, gozeneklilik, vb.) ve gevre  Gopinathan vd., 2015[6] biyotin ve galaktoz ve Elkhouly
kosullarmna (yani sicaklik, ortamin pH’ si1, enzimlerin  vd., 2021 [7] jelatin katkili PCL kompozitlerinin SBF
veya hiicrelerin ve dokularin varligl) bagl oldugunu  ¢ozeltisi igerisinde farkli siirelerde biyobozunurluk
gostermistir [2]. davranislari incelemislerdir. Grafen ve tiirevlerinin {istiin
Biyomalzemelerin  iyon saliimi, sismesini ve  Ozellikleri onlari son zamanlarda ileri teknoloji malzeme
biyobozunma oranlarmi, korozyon direncini, kemik ¢alismalarinda kullanimini artumustir [8-11]. Grafen
baglama davranisini, kalsiyum fosfat birikimini ve son  tiirevlerinden biri olan indirgenmis grafen oksit (RGO)
olarak, incelenen malzemelerin biyoaktivitesini ve hiicre  katkisi ile PCL kullanilarak yapilan son c¢alismalardan
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Cabral vd., 2024 [12] kemik rejenerasyonunda
uygulamalar1 icin RGO ile giiclendirilmis trikalsiyum
fosfat/jelatin/kitosan doku iskeleleri ¢aligmalarinda,
RGO’ nun iskelelerin hidrofilikligini ve mekanik
direncini gelistirmesinin yaninda, hiicre ¢ogalmasini ve
yagayabilirligini  etkilemeden  antibakteriyel etki
sagladigt rapor edilmistir. Hou vd., 2024 [13] kemik
kanseri uygulamalari i¢in grafen ve grafen oksit kaynakli
reaktif oksijen tirlerinin polikaprolakton iskeleleri
iizerindeki etkisini rapor etmislerdir. Shabankhah vd.,
2024 [14] PCL/GO nanokompozitten olusan doku
iskelesi, uygun maliyetli 3D yazici ile basiimistir. Doku
iskelelerinin  1slanabilirlik, iletkenlik ve mekanik
ozellikleri, hiicre baglanmasi ve c¢ogalmasi 6zellikleri
incelenmistir. Meng vd., 2024 [15] ii¢ boyutlu yazici ile
grafen ve grafen kuatum nokta katkili PCL fiberlerin
kemik-doku etkilesimi i¢in termal, mekanik ve biyolojik
ozellikleri incelenmistir. Joy vd., 2023 [16] biyomedikal
uygulamalara yonelik hibrit altin/grafen  oksitle
giiclendirilmis polikaprolakton nanokompozitler iiretip,
biyobozunurluk davraniglarini incelemislerdir.

Bu c¢alismada, RGO farkli a§.% oranlarda PCL
matriksine sivi faz ultrasonik karigtirma yontemiyle ilave
edilerek PCL/RGO kompozit filmler hazirlanmistir.
RGO’ nun farkli miktarlarmin, bu filmlerin yapisal
ozellikleri ve biyobozunurluk 6zellikleri iizerine etkileri
incelenmis, i¢ yapi-biyobozunurluk iligkisi tartigilmistir.
Ozellikle biyobozunur polimerlere grafen ve tiirevlerinin
ilavesi ile ilgili yapilan galigmalar yeni ve az sayidadir.
PCL’ ye grafen ilavesinin mekanik, elektriksel 6zellikler
gibi birgok 6zelligi iyilestirdigi rapor edilmistir [17, 18].
Ayn1 zamanda, grafen tiirevleri olarak bilinen grafen
oksit (GO) ve RGO’ nun PCL matriksine ilave edilmesi
ile tiretilen kompozitlerin mekanik, kimyasal ve biyolojik
ozelliklerini de etkiledigi rapor edilmistir [19].

2. MATERYAL ve METOD (MATERIAL and
METHOD)

2.1. Malzeme (Material)

PCL Kompozit filmlerin iiretiminde kullanilan 10.000
molekiiler agirhiga sahip PCL Acros Organics,
Tetrahidrofuran (THF) ise Sigma Aldrich’ den temin
edilmistir. Calismada oncelikle GO Hummers yontemi
kullanilarak sentezlenmistir [20, 21]. Dolgu maddesi
olarak kullanilan RGO ise C vitamini kullanilarak
Hummers yontemi ile sentezlenen GO’ dan kimyasal
indirgeme yontemiyle elde edilmistir [21].

2.2. Kompozit Film Hazirlanmas1 (Composite Film
Preparation)

Farkli ag.% oranlarinda RGO dolgu maddesinden PCL
filmler tretmek icin kolloidal karigtirma yontemi
kullanilmistir. 20 g PCL, THF igerisinde 50°C’ de 30 dk.
siire ile manyetik karigtirict  ile  karigtirilarak
¢coziinmiistiir. Ardindan farkli (0,1, 0,5 ve 1,0) agirlik¢a
% (ag.%) RGO tozlari, ¢oziinen PCL ¢Ozeltisi icerisine
ilave edilmistir. 1 saat ultrasonik prob yardimi ile RGO
matrikse dagitilmistir. 50°C° de 30 dk. manyetik
kanstiricidda  tekrar  karistirilan - homojen  ¢ozeltiler
kaliplara dokiilerek 70°C’ de etiivde 24 saat siireyle, THF
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yavas buharlastirilarak kurutulmustur. Kurutulan filmler
kaliptan cikarilarak karakterizasyon islemleri ig¢in
saklanmistir. Farkli ag.% oranlarinda hazirlanan PCL
kompozit filmler PCL/RGO-0,1, PCL/RGO-0,5,
PCL/RGO-1,0 olarak adlandirilmustir.

2.3. Karakterizasyon (Characterization)

X-Ism1 Kiriimi Analizi (XRD, PAN analitik) ile 1°/dk’
lik tarama hizinda PCL filmlerin yapilar1 karakterize
edilmistir. XRD analizi yardimi ile PCL filmlerin
Denklem (1)’ de verilen kristal boyut [22] ve Denklem
(2)’ de verilen mikro gerilme [23] degerleri belirlenmis
ve Tablo 1° de verilmistir.

A
— _Km (1)
B4 Cos B
_ B
&= 4.tan0 @)

Denklem 1 ve 2’ de; L: kristal boyut, K: kristal sekil ile
ilgili bir sabit, B: X-151n1 kirmimi sonucunda elde edilen
pikin yar1 yiikseklikteki genisligi, A: kullanilan x-1§1n1nin
dalga boyu ve 0: diizlemin gozlendigi Bragg acisi
degerlerini temsil etmektedir [24].

Optik mikroskop (OM) analizi, Nikon-ECLIPSE LV150
marka optik mikroskop ile gergeklestirilmistir. Fourier
doniisiimli infrared spektroskopi analizi (FTIR) ise, oda
sicakliginda 400-4000 cm™ dalga sayisi araliginda
Spectrum 100, Perkin Elmer model FTIR cihazi
kullanmilarak  gergeklestirilmistir. Uretilen kompozit
filmlerin 50 ml yapay viicut sivist (SBF-pH=7,40)
igerisinde 37°C’ de 60 rpm hizda calisan galkalamali su
banyosunda 20 giin H,O: ilave etmeden (1., 2., 6. ve 20.
giinlerde tartim yapilmistir), 20 ile 49 giin araliginda 5
mM-10mM  hidrojen  peroksit  (H2O;) katilarak
hizlandirilmis  biyobozunurluk testleri ile bozunma
davranislari incelenmistir. 5mM HO ilave edilerek 27.
ve 36. giinlerde, 10mM H0- ilave edilerek 43. ve 49.
giinlerde filmler ¢ozeltilerin iginden ¢ikarilip 37°C’ de
etlivde 5 saat kurutulduktan sonra Denklem (3)’ den 49.
giline kadar tiim siirecte yapilan tartimlardan % agirlik
kayiplar1 hesaplanmistir.

Bozunma miktar1 kat1 kiitlesindeki zamanla yiizde

degisim- agirlik kaybt (%) Denklem (3) ile
hesaplanmigtir [25]:
W, — W,
Agirlik Kayb1 (%) = tTO x 100 )
0

Wy Orneklerin baslangig agirligi, Wt: kurutulmus
orneklerin agirligint temsil etmektedir. Filmlerin %
gozeneklilik orani asagidaki Denklem (4) kullanilarak
hesaplanmustir [26]:
. . _ __ Gorinir Yogunluk (gr/cm?)
Gozeneklilik (%) - (1 Kiitle Yogunlugu(gr/cm3)

) x 100%

(4)
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Filmlerin yiizey piirtizliligi Mitutoyo Surtest SJ-400
profilometre cihazi ile Sl¢iilmistiir. Profillerden elde
edilen Ra: ortalama piiriizliiliik, Rq: ortalama karekdk
plriizliliigii, Ry: degerlendirme uzunlugundaki en
yiksek tepe-cukur parametresi ve Rz: on noktali
yiikseklik (um) degerlerini temsil etmektedir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

3.1. XRD Analizi (XRD Analysis)

Farkli ag.% RGO igerikli tim PCL filmlerin morfolojileri
ve matriskte dagilimlarini incelemek i¢in XRD analizi
yapilmis ve elde edilen sonuglar Sekil 1’ de verilmistir.
Sekil 1(a-b) incelendiginde tiim filmlerin XRD
paternlerinde PCL’ ye ait karakteristik (110), (111) ve
(200) diizlemlere karsilik gelen pikler [27] bu calismada
iiretilen filmlerin XRD difraktogramlarinda farkl
siddetlerde gozlenmistir. Cizelge 1° de bu piklerin
tabakalar aras1 mesafe (d), kristal boyut ve mikro gerilme
degerleri verilmistir. Cizelge 1’ den goriildiigii gibi tiim
diizlemlere ait piklerin d degerlerinde 6nemli bir degisim
gozlenmemistir. Ancak (110) ve (200) diizlemlerine ait
piklerin kristal boyut degerlerinde en yiiksek artis
ag.%1,0 RGO igeriginde gozlenmistir. (111) diizlemine
ait pikte ise ag.%0,1 RGO igeriginde en yiiksek kristal
boyut degeri tespit edilmistir. Sekil 1(b)’ de en diisiik pik
siddetinin goézlendigi PCL/RGO-1,0 filminin, her iki
diizlemde de en yiiksek kristal boyut degeri gostermesi,
en fazla polimer-dolgu etkilesimin saglandigi film
oldugunu dogrulamaktadir. Uflyand vd., 2019 [28]
polimer malzemelerin kristalizasyon prosesi iizerine
dolgu malzemelerinin etkisini aragtirdiklari
¢alismalarinda bazi faktorlerin katkisiz polimer ve dolgu
arasindaki etkilesim derecesinin partikiil boyutu, kristal
boyut gibi faktérlere bagli oldugunu rapor etmislerdir.

3.2.FTIR Analizi (FTIR Analysis)

PCL/RGO kompozit filmlerinin FTIR spektrumlart Sekil
2’de verilmistir. Tiim filmlerin FTIR spektrumlarinda
hemen hemen birbirine yakin 3481 cm™ dalga sayisi
degerinde -OH, 2949-2871 cm™ -CH, grubuna ait
sirastyla asimetrik ve simetrik gerilme titresim, 1724 cm™

I” de C=0 gerilme titresim, 1366 cm™ C-H makaslama
gerilme titresim bantlarinda dikkate deger bir degisim
gozlenmemistir. Ancak tiim filmlerde yakin dalga sayisi
degerlerinde gozlenen 1472 cm™ C-H biikiilme, 1295 cm™
1 C-C gerilme, 1241 cm™ ve 1166 cm™ de asimetrik ve
simetrik C-O-C gerilme titresim bantlarit PCL/RGO-0,5
kompozit filminde siddetleri azalmis ve bantlarda
geniglemeler gdzlenmistir.

(@)

Siddet

—PCL

1] 10 20 30 40 S0 6l T 80
20¢
\ —PCLRGO-1,0
3 (b)
= ,JU —PCL/RGO-0,5
\ —PCLRGO-0,1
0 20 40 60 80

20°

Sekil 1. (a) PCL ve (b) PCL/RGO kompozit filmlerin XRD
difraktogrami (XRD diffractogram of PCL and
PCL/RGO composite films)

Daha once yapilan ¢alismalarda katkisiz PCL’* ye ait
FTIR spektrumunda rapor edilen karakteristik bantlar, bu
caligmada gozlenen dalga sayist degerleriyle benzer
sonuglar vermesi kompozit film yapisi igerisinde PCL’

Cizelge 1. PCL kompozit filmlerin tabakalar aras1 mesafe (d), kristal boyut ve mikro gerilme degerleri (Interlayer distance
(d), crystal size and micro strain values of the PCL composite films)

20° tepe
Kompozit noktalalr)ma d- aralig (A) Kristal Boyut Mikro Gerilme
Filmler denk gelen (nm) (%)
pikler
PCL/RGO-1,0 21,2919 4,1731 367,9927 0,567008
PCL/RGO-0,5 21,3696 4,15811 240,8726 0,863135
PCL/RGO-0,1 21,2227 4,18655 332,5557 0,629451
PCL/RGO-1,0 21,8338 4,07074 332,8751 0,611451
PCL /RGO-0,5 22,0648 4,02864 469,5471 0,428992
PCL/RGO-0,1 21,8914 4,06015 545,7244 0,371996
PCL/RGO-1,0 23,575 3,77388 826,7071 0,228247
PCL /RGO-0,5 23,6188 3,76698 413,7062 0,455273
PCL/RGO-0,1 23,5008 3,78563 369,3158 0,512519
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nin varhgmi dogrulamaktadir [29, 30]. Bagheri ve
Mahmoodzadeh, 2020 [27] elektroegirme yoOntemiyle
iretilmis  PCL/grafen = nanokompozitlerin ~ FTIR
analizinde 1729 cm dalga sayis1 degerlerinde karbonil
grubuna ait bandin hemen saginda 1710 cm™’de
gozlenen bir yikseltiyi, PCL zincirlerine ait C=0O
gruplart ile grafenin -OH veya -COOH gruplar1 arasinda
molekiiller arasi hidrojen bagindan kaynaklanan hidrojen
bagli karbonil titresimine atfedilmistir [27]. Bu
calismada da ayni yiikselti bir omuz seklinde tim
filmlerin FTIR spektrumunda goézlenmektedir. Bu sonug
PCL ile RGO arasinda tiim ag.% oranlarinda etkilesimin
saglandigini ortaya ¢ikarmistir.

~—PCL/RGO-1,0 \/r W

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Dalga sayis1 (cm”)
Sekil 2. PCL ve PCL/RGO kompozit filmlerin FTIR

spektrumlar1 (FTIR spectra of PCL and PCL/RGO
composite  films)

3.3.0ptik Mikroskop Analizi (Optical Microscope
Analysis)

Farkli ag.% RGO katkisinin PCL’ nin yapis1 iizerindeki
etkisini incelemek i¢in kompozit filmlerin optik
mikroskop gorilintiileri Sekil 3’ de gosterilmistir. Sekil
3’de PCL/RGO-0,1 filminde literatiirde katkisiz PCL’
gorlintiilerine gore tane yapisinin bozuldugu, belli
belirsiz bir tane yapis1 gézlenmistir. PCL/RGO-0,5 ve
PCL/RGO-1,0 filmlerde ise tane goriintilerinin
tamamen bozuldugu, 6zellikle PCL/RGO-0,5 filminde
siyah renkte goriinen bosluklarin varliginin fazla oldugu
ve daha kiiciik capli diizensiz yapilar belirlenmistir. En
yiiksek RGO ilavesinde ise bu diizensiz, kaba yiizey
goriintiisiinde daha az bosluklu ve daha biiyiik diizensiz
yapilarin kivrimli gériintiisii ortaya ¢ikmustir.
3.4.Biyobozunurluk Analizi  (Biodegradability
Analysis)

Sekil 4 katkisiz PCL ve filmlerin 49 giinliik SBF ¢6zeltisi
icerisinde % agirlik kaybi degisimini gostermektedir.
SBF c¢ozeltisi icerisinde HO ilave edilmeden Once
katkisiz PCL ve filmlerin 20 giinliik bozunma davranisi
kargilastirildiginda, PCL/RGO-0,1 ve PCL/RGO-1,0
filmlerinin sirastyla %4,72 ve %3,31° lik miktariyla en
yiiksek agirlik kayiplarma ugradigi Sekil 4’ den
goriilmektedir. PCL %0,59 ile en diisiik yiizde agirhik

%T
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kaybi degeri sergilerken, RGO iceren filmler icerisinden
PCL/RGO-0,5 filminin %0,94 degeriyle filmler
icerisinde en diisiik agirlik kaybi sergiledigi tespit
edilmistir.

< -'ﬂ‘

S Lo R W VNN D BN # T
Sekil 3. PCL/RGO kompozit filmlerin OM goriintiileri (OM
images of PCL/RGO composite films)

Bu sonug¢ PCL’ nin uygulama kisitliligi, hidrofobikligi ve
yavas bozunma hizindan kaynaklanmaktadir. PCL’ nin
bozunmasi, rasgele zincir kesilmelerine neden olan ester
gruplarinin hidrolitik boliinmesi yoluyla
gerceklesmektedir [31]. Bu galismada oksijen iceren
fonksiyonel gruplara sahip RGO’ nun polimer matrikse
ilave edilmesi ile kompozit film yapilarin hidrofobikligi
azaldigi i¢in agirlik kayiplar1 artmigtir. Ancak en yiiksek
agirlik kaybinin ilave miktarina bagl olarak en yiiksek
RGO igeren filmde olmasi beklenirken, en diisiik RGO
iceren filmde gdzlenmis olmasi olusan film yapisinin
gozenekliligi ile ilgili oldugunu disiindirtmistir.
Filmlerin gozeneklilik analizi sonucunda bulunan
degerler Cizelge 2’de verilmistir. Cizelge 2’ de
goriildiigii gibi en yiksek % gozeneklilik degeri
PCL/RGO-0,1 filminde gbzlenmis ve bu durum agirlik
kaybi1 sonucunu desteklemistir. Sekil 4° de 5 mM H>0»
ilave edilerek 27. ve 36. giinlerde gozlenen agirlik kayb1
degisimleri incelendiginde PCL ve PCL/RGO-0,5
filmlerinde O6nemli bir degisim gdzlenmezken,
PCL/RGO-0,1 ve PCL/RGO-1,0 filmlerinin ilk eklendigi

Cizelge 2. PCL/RGO filmlerin % goézeneklilik ve ortalama
karekok piirtizliligii (Rq) degerleri (% porosity
and root mean square roughness (Rq) values of
PCL/RGO films)

Ornekler % Gozeneklilik Rq

PCL/RGO-0,1 43,95 4,84
PCL/RGO-0,5 39,86 4,49
PCL/RGO-1,0 26,84 2,23
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anda yiiksek bir agirlik kayb1 gbzlendigi daha sonra ise

sabitlendigi tespit edilmistir. 10 mM H0, ilave
edildiginde ise PCL/RGO-0,1 ve PCL/RGO-0,5
filmlerinde stirekli agirhik kaybi1 artisi, PCL ve

PCL/RGO-1,0 filmlerinde hemen hemen ayni kalan
agirlik degisimi gozlenmistir. Bu sonuglar; Cizelge 2° de
verilen % gozeneklilik degerleriyle karsilastirildiginda
artan H,O; ilavesiyle PCL/RGO-0,5 filminde artislar
gozlenmesi, PCL/RGO-1,0 filmine gore daha fazla
gozenek  icermesinden  kaynaklanmistir.  Ayrica
gozeneklilik degerlerinin desteklenmesi igin yapilan
yiizey piiriizliiliigii deney sonuglar1 Cizelge 2’ de, profil
goriintiileri ise Sekil 5 de verilmigtir. Cizelge 2 ve Sekil
5’ den goriildiigii gibi filmlerin % goézeneklilik degerleri

azaldikga  ylizey  pirizliliigiinin de  azaldig:
belirlenmistir.
12 4
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~ 104
S
i 8y PCL/RGO-10
2 6l
P 6
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5 4
<
] /___——/ ~=PCL
L 2 y$ #"—0
0 = e
0 10 20 30 40 50
Siire (Giin) .

Sekil 4. PCL ve PCL/RGO kompozit filmlerin 49 giinliik SBF
cozeltisi igerisinde agirlik kayiplari (Weight loss of
PCL and PCL/RGO composite films in SBF solution

for 49 days)
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Sekil 5. PCL/RGO filmlerinin yiizey piiriizliilik profilleri
(Surface roughness profiles of PCL/RGO films)

6. SONUC (CONCLUSION)

Bu ¢alismada ag.% 0,1, 0,5 ve 1,0 RGO dolgulu PCL
filmler sivi faz ultrasonik karistirma ydntemiyle
iretilmistir. Bu filmlerin XRD analizi ile kristal yapi,
FTIR analizi ile polimer-dolgu etkilesimi ve OM ile
iretilen filmlerin yiizey morfolojileri ile acikc¢a
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gozlemlenen yapisal oOzellikleri ve biyobozunurluk
davraniglari tizerine RGO miktarinin etkisi incelenmis ve
asagida siralanan sonuglar elde edilmistir.

*XRD analizinde (110), (111) ve (200) diizlemlerine ait
disiik siddette elde edilen pikler ve (110) ve (200)
diizlemlerine ait piklerin kristal boyut degerlerinde en
yliksek artiy PCL/RGO-1,0 filminde gozlenmigtir. Bu
sonuglara gore polimer-dolgu etkilesimi PCL/RGO-1,0
filminde diger filmlere gore daha fazla saglandig:
anlagilmistir.

*Filmlerin FTIR analizinden, tiim filmlerde PCL’ nin
karakteristik yapisim1  dogrulandigi, polimer-dolgu
etkilesiminin saglandigimi ve ikincil baglarin kuruldugu
tespit edilmistir.

*Filmlerin OM goriintiileri RGO igeriginin artisiyla PCL
tane yapisinin bozuldugu, PCL/RGO-1,0 filminin
diizensiz, kaba yiizey goriintiisii ile birlikte diger filmlere
gore daha az bosluklu bir gériintii sundugu belirlenmistir.
*En yiiksek % gozeneklilik ve yilizey piiriizliiligiine sahip
PCL/RGO-0,1filmi 49 giiniin sonunda % 12,09 degeri ile
en fazla agirhk kaybi sergilemistir. Baslangicta
PCL/RGO-0,5 filmine nazaran daha diisiik gozeneklilik
oranma sahip olan PCL/RGO-1,0 filmi daha yiiksek
agirlik kayb1 gosterirken, 49 giiniin sonunda PCL/RGO-
0,5 filmi %3,34, PCL/RGO-1,0 filmi ise %5,23 oraninda
agirlik kaybi sergilemislerdir.

*PCL/RGO-1,0 filminin yapisal degisimleriyle birlikte
kontrolli ve PCL’ den daha fazla agirlik kaybi
gostermesiyle bu c¢alismanin tiim sonuglarina gore
onerilebilecek kompozit filmi oldugu belirlenmistir.

*Yapisal Ozellikleri belirlenen PCL/RGO-1,0 filmi
termal, mekanik ve biyolojik o&zelliklerinin de
belirlenmesiyle biyomalzeme olarak kullanilabilirligi
kesinlestirilebilir.
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